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^ (54) Title: ABSORBENT COMPOSITIONS 

(54) Bezeichnung: ABORBIERENDE ZUSAMMENSETZUNGEN 
00 
ON 

( 57 ) Abstract: The invention relates to a water-absorbent composition containing, in relation to its weight, between 30 and 100 wt. 
f*} % of non-water soluble hydrogels which can swell in water. Said hydrogels comprises the following characteristics: a centrifuge 

retention capacity (CRC) of at least 24 g/g; a saline flow conductivity (SFC) of at least 80 x 10" 7 cm 3 s/g; and a free swell rate (FSR) 
^ of at least 0,15 g/g and/or a maximum vortex time of 160s. 

(57) Zusammenfassung: In einer wasserabsorbierende Zusammensetzung, enthaltend 30 bis 100 Gew.-%, bezogen auf die was- 
serabsorbierende Zusammensetzung, nicht wasserlosliche wasserquellfahige Hydrogele, weisen die Hydrogele folgende Merkmale 
auf: -Zentrifugenretentionskapazitat (CRC) von midestens 24 g/g, -Saline Flow Conductivity (SFC) von midestens 80 x 10" 7 cm 3 s/g 
^ und -Free Swell Rate (FSR) von mindestens 0,15 g/g und/oder Vortex Time von maximal 160s 
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Absorbierende Zusammensetzungen 



5 

Die Erfindung betrifft wasserabsorbierende Zusammensetzungen mit erhohter 
Penneabilitat, Kapazitat und Anquellgeschwindigkeit, diese enthaltende Hygieneartikel 
und Verfahren zur Verbesserung des Eigenschaftsprofils derartiger Hygieneartikel. 

10 Durch den Einsatz hydrophiler hochquellfahiger Hydrogele in Hygieneartikeln gelang es, 
das Volumen der Hygieneartikel bei gleichbleibender Wasseraufiiahmefahigkeit deutlich 
zu vermindem. Die Hydrogele wurden dabei vomehmlich anhand ihrer 
Wasseraufaahmefahigkeit ausgewahlt. 

15 Der aktuelle Trend im Windelaufbau geht dahin, noch diinnere Konstruktionen mit 
reduziertem Cellulosefaseranteil und erhohtem Hydrogelanteil herzustellen. Der Vorteil 
dtinnerer Konstruktionen zeigt sich nicht nur in einem verbesserten Tragekomfort, sondem 
auch in reduzierten Kosten bei Verpackung und Lagerhaltung. Mit dem Trend zu immer 
diinner werdenden Windelkonstruktionen hat sich das AnforderungsproJBl an die 

20 wasserquellbaren hydrophilen Polymere deutlich verandert. Von entscheidender 
Bedeutung ist jetzt die Fahigkeit des Hydrogels zur Fliissigkeitsweiterleitung und - 
verteilung. Aufgrund der hoheren Beladung des Hygieneartikels (Polymer pro 
Flacheneinheit) darf das Polymer im gequollenen Zustand keine Sperrschicht fur 
nachfolgende Flussigkeit bilden (Gel-Blocking). Weist das Produkt gute 

25 Transporteigenschaften auf, so kann eine optimale Ausnutzung des gesamten 
Hygieneartikels gewahrleistet werden. 

Generell wird der Effekt des Gel-Blockings in aller Regel damit umgangen, daB man von 
vornherein zusatzliche Akquisitionsschichten im Hygieneartikel vorsieht, die die 
30 auftreffende Flussigkeit als eine Art Zwischenpuffer aufiiehmen und innerhalb der 
Absorptionsschicht verteilen, urn sic dann an die Hydrogele abzuleiten. So wird in WO 
91/1 1 162 ein Hygieneartikel beschrieben, der eine zusatzliche 
FlttssigkeitsverteUungsschicht aus chemisch vemetzten Cellulosefasern aufweist. 

35 Durch Einbau einer zusatzlichen Akquisitionsschicht wird die Fltissigkeit vom Ort des 
Auftreffens abgeleitet, zwischengepuffert und anschlieBend durch das Hydrogel-Material 
in der Geschwindigkeit aufgenommen, die durch lange Optiinierungsarbeiten eingestellt 
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wurde. Man verfolgte dabei ausschlieBlich den Weg, vor allem im Hinblick auf 
Absorptionswerte unter Druckbelastung (AUL), bzw. in neuesten Untersuchungen iiber 
eine ganze Bandbreite unterschiedlicher Druckbelastungen optimale Absorptionswerte 
(PAT) zu generieren und den Effekt des Gel-Blockings, der vorrangig bei groBen 
5 Einsatzmengen hochquellfahiger Hydrogel-Partikel zu beobachten ist, als gegeben 
hinzunehmen und ihn uber den Einbau zusatzlicher Akqnisitionsschichten im 
Hygieneartikel zu kompensieren. 

Eine verbesserte Permeabilitat der Absorptionsschicht wird gemaB WO 95/26209 erreicht, 
10 wenn die hochquellfahigen Hydrogele eine Saline Flow Conductivity (SFC) von 
mindestens 30 x 10~ 7 cm 3 s/g aufweisen. Die SFC miBt die Fahigkeit der gebildeten 
Hydrogelschicht zur Fltlssigkeitsweiterleitung unter einem gegebenen Druck. Des weiteren 
mtissen die hochquellfahigen Hydrogele zur Erreichung obiger Zielsetzung 
Absorptionswerte unter Druck (Performance under Pressure, PUP) von mindestens 23 g/g 
15 aufweisen. Die PUP-Werte werden als 60-Minuten- Absorptionswerte fur synthetischen 
Urin unter einem Gewicht von 0.7 psi (5 kPa) ermittelt. SchlieBlich darf der Gehalt an 
extrahierbaren Anteilen nicht hoher sein als 15%, bezogen auf den Gesamtpolymergehalt. 

Nach wie vor zeigen jedoch Hygieneartikel mit dunnen und mit hochquellfahigen 
20 Hydrogelen hochbeladenen absorbierenden Zusammensetzungen in der Praxis erhohte 
Leckage-Raten. Es wird nach wie vor gefordert, absorbierende Zusammensetzungen zur 
Verfiigung zu stellen, die bei Einsatz in Hygieneartikeln iiber gute Transporteigenschaften, 
schnelle Flussigkeitsaufhahme bei gleichzeitig hohem Endabsorptionsvermogen verfugen 
und die Nachteile des Standes der Technik nicht aufweisen. 

25 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, absorbierende Zusammensetzungen zur 
Verfugung zu stellen, die iiber eine ausgezeichnete Permeabilitat, eine hohe 
Absorptionskapazitat sowie eine hohe Anquellgeschwindigkeit verfiigen, so daB der Effekt 
des Gel-Blockings vermieden werden kann. Dieser Umstand erlaubt eine hohere Beladimg 
30 mit hochquellfahigen Hydrogelen, was wiederum die Herstellung diinnerer Hygieneartikel 
mit deutlichen Vorteilen hinsichtlich Tragekomfort und Logistik ermoglicht. 

Die Aufgabe wird erfindungsgemaB gelost durch eine wasserabsorbierende 
Zusammensetzung, enthaltend 30 bis 100 Gew.-%, bezogen auf die wasserabsorbierende 
35 Zusammensetzung, nicht wasserlosliche wasserquellfahige Hydrogele, wobei die 
Hydrogele folgende Merkmale aufweisen: Zentrifugenretentionskapazitat (CRC) von 
mindestens 24 g/g, Saline Flow Conductivity (SFC) von mindestens 80 x 10* 7 cm 3 s/g und 
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Free Swell Rate (FSR) von mindestens 0,15 g/g s und/oder Vortex Time von maximal 160 
s. 

Zudem wird die Aufgabe erfindungsgemafi gelost durch ein Verfahren zur Verbesserung 
5 des Leistungsprofils von wasserabsorbierenden Zusammensetzungen durch Erhohung der 
Penneabilitat, Kapazitat und Anquellgeschwindigkeit der wasserabsorbierenden 
Zusammensetzungen durch Einsatz von nicht wasserioslichen, wasserquellfahigen 
Hydrogelen, die folgendes Eigenschaftsspektrum zeigen: Zenlrifugenretentionskapazitat 
(CRC) von mindestens 24 g/g, Saline Flow Conductivity (SFC) von mindestens 80 x 10" 7 
10 cm 3 s/g und Free Swell Rate (FSR) von mindestens 0,15 g/g s und/oder Vortex Time von 
maximal 160 s, in den wasserabsorbierenden Zusammensetzungen. 

Zudem wird die Aufgabe erfindungsgemafi gelost durch ein Verfahren zur Bestimmung 
von wasserabsorbierenden Zusammensetzungen mit hoher Penneabilitat, Kapazitat und 

15 Anquellgeschwindigkeit durch Messung der Zentrifugenretentionskapazitat (CRC), Saline 
Flow Conductivity (SFC), Free Swell Rate (FSR) und/oder Vortex Time fur in einer 
gegebenen wasserabsorbierenden Zusammensetzung enthaltene nicht wasserlosliche, 
wasserquellfahige Hydrogele und Bestimmung der wasserabsorbierenden 
Zusammensetzungen, deren Hydrogele folgendes Eigenschaftsspektrum zeigen: CRC von 

20 mindestens 24 g/g, SFC von mindestens 80 x 10* 7 cm 3 s/g und von mindestens 0,15 g/g s 
und/oder Vortex Time von maximal 160 s. 

Weiterhin wird die Aufgabe erfindungsgemafi gelost durch Verwendung von 
wasserabsorbierenden Zusammensetzungen, die nicht wasserlosliche, wasserquellfahige 

25 Hydrogele enthalten, welche folgende Merkmale aufweisen: 
Zentrift^enretentionskapazitat (CRC) von mindestens 24 g/g, Saline Flow Conductivity 
(SFC) von mindestens 80 x 10* 7 cm 3 s/g und Free Swell Rate (FSR) von mindestens 0,15 
g/g s und/oder Vortex Time von maximal 160 s, in Hygieneartikeln oder andereri Artikeln, 
die zur Absorption wassriger Fliissigkeiten dienen, zur Erhohung der Penneabilitat, 

30 Kapazitat und Anquellgeschwindigkeit. 

Es wurde gefiinden, dafi bei Einsatz von hochquellf&higen Hydrogelen mit einem 
speziellen Merkmalsspektrum aus Absorptionskapazitat, Absorptionsrate und Penneabilitat 
die Herstellung von absorbierenden Zusammensetzungen mit hohem Hydrogel-Gehalt 
35 ermoglicht wird, deren hochquellfahige Polymerpartikel sich durch hohe 
Absorptionskapazitat und gute Fliissigkeitsverteilung auszeichnen. Bei Einsatz von 
hochquellfahigen Hydrogelen mit der erfindungsgemafien Eigenschaftskombination kann 
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eine absorbierende Zusammensetzung mit verbesserter Permeabilitat und hoher Kapazitat 
generiert werden. Durch den so ermoglichten erhohten Anteil an hochquellfahigen 
Hydrogelen mit hoher Kapazitat weist die absorbierende Zusammensetzung enorme 
Absorptionsleistungen auf, so daB auch das Problem der Leckage umgangen wird. 
5 Gleichzeitig wird die hohe Absorptionskapazitat voll ausgeschopft 

Der Begriff "wasserabsorbierend" bezieht sich auf Wasser und waBrige Systeme, die 
organische und anorganische Verbindungen gelost enthalten konnen, insbesondere auf 
Korperfliissigkeiten wie Urin, Blut oder diese enthaltende Fliissigkeiten. 

10 Die absorbierende Zusammensetzung eignet sich fur den Einsatz in Hygieneartikeln, wie 
Windeln, Damenbinden und Inkontinenzeinlagen, die fur den einmaligen Gebrauch 
bestimmt sind. 

Die absorbierende Zusammensetzung kann vorzugsweise einen hohen Anteil an 
15 hochquellfahigen Hydrogelen aufweisen, so daB deren Anteil in der absorbierenden 
Zusammensetzung mindestens 30 Gew.-%, besser mindestens 50 Gew.-%, bevorzugt 
mindestens 60%, mehr bevorzugt mindestens 70%, insbesondere bevorzugt 80% und 
aufierordentlich bevorzugt mindestens 90% betragt. 

20 ErfindungsgemaB gelangen Hydrogele mit folgenden Eigenschaftskombinationen zum 
Einsatz: 

CRC ^ 24 g/g, bevorzugt > 26 g/g, mehr bevorzugt > 28 g/g, noch mehr bevorzugt > 
30 g/g, insbesondere bevorzugt CRC > 32 g/g und am meisten bevorzugt > 35 g/g 

25 und 

SFC £ 80 x 10" 7 cm 3 s/g, bevorzugt > 100 x 10" 7 cm 3 s/g, mehr bevorzugt > 120 x 
10" 7 cm 3 s/g, noch mehr bevorzugt > 150 x 10" 7 cm 3 s/g, insbesondere bevorzugt > 
200 x 10' 7 cm 3 s/g, am meisten bevorzugt > 300 x 10* 7 cm 3 s/g 

und 

30 - Free Swell Rate > 0,15 g/gs, bevorzugt > 0^0 g/gs, mehr bevorzugt > 0,30 g/gs, 
noch mehr bevorzugt > 0,50 g/gs, insbesondere bevorzugt > 0,70 g/gs, am meisten 
bevorzugt > 1,00 g/gs und/oder Vortex Time ^ 160 s, bevorzugt Vortex Time > 120 
s, mehr bevorzugt Vortex Time ^ 90 s, insbesondere bevorzugt Vortex Time > 60 s, 
am meisten bevorzugt Vortex Time > 30 s. 

35 

Die wasserquellfahigen Hydrogele konnen in Verbindung mit einem Tragermaterial fur die 
Hydrogele vorliegen. Sie konnen vorzugsweise als Partikel in einer Polymerfasermatrix 



WO 02/053198 



5 



PCT/EP01/15150 



oder einem offenporigen Polymerschaum eingebettet vorliegen, sie konnen jedoch auch an 
einem flachigen Tragermaterial fixiert sein oder als Partikel in axis einem Tragermaterial 
gebildeten Kammern vorliegen. 

5 Zudem konnen die Hydrogele mit einem sterischen oder elektrostatischen Abstandshalter 
beschichtet sein. 

Die erfindungsgemaBen wasserabsorbierenden Zusammensetzungen konnen durch 
Herstellen der wasserquellfahigen Hydrogele, 

gegebenenfalls Beschichteh der Hydrogele mit einem sterischen oder elektrosta- 
tischen Abstandhalter und 

Verbinden der Hydrogele mit dem Tragermaterial, vorzugsweise Einbringen der 
Hydrogele in eine Polymerfasermatrix oder einen offenporigen Polymerschaum 
oder in aus einem Fasennaterial gebildeten Kammern oder Fixieren an einem 
flachigen Tragermaterial 

hergestellt werden. 

20 Die wasserabsorbierenden Zusammensetzungen werden insbesondere zur Herstellung von 
Hygieneartikeln oder anderen Artikeln, die zur Absorption wassriger Fltissigkeiten dienen, 
eingesetzt. Derartige Hygieneartikel enthalten vorzugsweise eine wie vorstehend definierte 
wasserabsorbierende Zusammensetzung zwischen einem flussigkeitsdurchlassigen 
Deckblatt und einem fltissigkeitsundurchlassigen Riickblatt Sie konnen in Form von 

25 Windeln, Damenbinden und Inkontinenzprodukten wie Einlagen vorliegen. 

Der Aufbau der wasserquellfahigen Hydrogele und ihr Einsatz wird nachstehend naher 
erlautert. 

30 Wasserquellfahige Hydrogele 

Hydrogel-formende Polymere^ sind insbesondere Polymere aus (co)polymerisierten 
hydrophilen Monomeren, Pfropf(co)polymere von einem oder mehreren hydrophilen 
Monomeren auf eine geeignete Pfropfgrundlage, vemetzte Cellulose- oder Starkeether, 
35 vernetzte Carboxymethylcellulose, teilweise vernetztes Polyalkylenoxid oder in waBrigen 
Fliissigkeiten quellbare Naturprodukte, wie beispielsweise Guarderivate, Alginate und 
Carrageenane. 
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Geeignete Pfiropfgrundlagen konnen naturlichen oder synthetischen Ursprungs sein. 
Beispiele sind Starke, Cellulose oder Cellulosederivate sowie andere Polysaccharide und 
Oligosaccharide, Polyvinylalkohol, Polyalkylenoxide, insbesondere Polyethylenoxide und 
Polypropylenoxide, Polyamine, Polyamide sowie hydrophile Polyester. Geeignete 
Polyalkylenoxide haben beispielsweise die Formel 

X 

i 

R 1 "0"(CH2""CH^O)„ ~R 2 

R l und R 2 unabhangig voneinander Wasserstoff, Alkyl, Alkenyl oder Aryl, 

X Wasserstoff oder Methyl und 

n eine (ganze) Zahl von 1 bis 10000 bedeuten. 

R 1 und R 2 bedeuten bevorzugt Wasserstoff, (Ci - C 4 )-Alkyl, (C 2 - C 6 )-Alkenyl oder Phenyl. 

Bevorzugt sind als Hydrogel-formende Polymere vernetzte Polymere mit Sauregruppen, 
die uberwiegend in Form ihrer Salze, in der Regel Alkali- oder Ammoniumsalze, 
vorliegen. Derartige Polymere quellen bei Kontakt mit wassrigen Fliissigkeiten besonders 
stark zu Gelen auf. 

Bevorzugt sind Polymere, die durch vemetzende Polymerisation oder Copolymerisation 
von Sauregruppen Tragenden monoethylenisch ungesattigten Monomeren oder deren 
Salzen erhalten werden. Ferner ist es moglich, diese Monomere ohne Vernetzer zu 
(co)polymerisieren und nachtraglich zu vernetzen. 

Solche Sauregruppen tragenden Monomere sind beispielsweise monoethylenisch 
ungesattigte C3- bis C25-Carbonsauren oder Anhydride wie Acrylsaure, Methacrylsaure, 
Ethacrylsaure, a-Chloracrylsaure, Crotonsaure, Maleinsaxire, Maleinsaureanhydrid, 
Itaconsaure, Citraconsaure, Mesaconsaure, Glutaconsaure, Aconitsaure und Fumarsaure. 
Weiterhin kommen monoethylenisch ungesattigte Sulfon- oder Phosphonsauren in 
Betracht, beispielsweise Vinylsulfonsaure, Allylsxilfonsaure, Sulfoethylacrylat, 
Sulfomethacrylat, Sulfopropylacrylat, Sulfopropylmethacrylat, 2-Hydroxy-3- 
acryloxypropylsulfonsaure, 2-Hydroxy-3-methacryl-oxypropylsulfonsaiire, 
Vinylphosphonsaure, Allylphosphonsaure, Styrolsulfonsaure und 2-Acrylamido-2- 
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methylpropansulfonsaure. Die Monomeren konnen allein oder in Mischung untereinander 
eingesetzt werden. 

Bevorzugt eingesetzte Monomere sind Acrylsaure, Methacrylsaure, Vinylsulfonsaure, 
Acrylamidopropansulfonsaure oder Mischungen dieser Sauren, z. B. Mischungen aus 
Acrylsaure und Methacrylsaure, Mischungen aus Acrylsaure und Acrylamidopropan- 
sulfonsaure oder Mischungen aus Acrylsaure und Vinylsulfonsaure. 

Zur Optimierung von Eigenschaften kann es sinnvoll sein, zusatzliche monoethylenisch 
ungesattigte Verbindungen einzusetzen, die keine Sauregruppen tragen, aber mit den 
sauregruppentragenden Monomeren copolymerisierbar sind. Hierzu gehoren 
beispieisweise die Amide und Nitrile von monoethylenisch ungesattigten Carbonsauren, z. 
B. Acrylamid, Methacrylamid und N-Vinylformamid, N-Vinylacetamid, N- 
Methylvinylacetamid, Acrylnitril imd Methacrylnitril. Weitere geeignete Verbindungen 
sind beispieisweise Vinylester von gesattigten Ci- bis C 4 -Carbonsauren wie Vinylformiat, 
Vinylacetat oder Vinylpropionat, Alkylvinylether mit mindestens 2 C-Atomen in der 
Alkylgruppe, wie Ethylvinylether oder Butylvinylether, Ester von monoethylenisch 
ungesattigten C 3 - bis C 6 -Carbonsauren, z. B. Ester aus einwertigen C r bis Ci 8 ~Alkoholen 
und Acrylsaure, Methacrylsaure oder Maleinsaure, Halbester von Maleinsaure, z. B. 
Maleinsauremonomethylester, N-Vinyllactame wie N-Vinylpyrrolidon oder N- 
Vinylcaprolactam, Acrylsaure- und Methacrylsaureester von alkoxylierten einwertigen, 
gesattigten Alkoholen, z. B. von Alkoholen mit 10 bis 25 C-Atome, die mit 2 bis 200 Mol 
Ethylenoxid und/oder Propylenoxid pro Mol Alkohol umgesetzt worden sind, sowie 
Monoacrylsaureester imd Monomethacrylsaureester von Polyethylenglykol oder 
Polypropylenglykol, wobei die Molmassen (M n ) der Polyalkylenglykole beispieisweise bis 
zu 2000 betragen konnen. Weiterhin geeignete Monomere sind Styrol und 
alkylsubstituierte Styrole wie Ethylstyrol oder tert-Butylstyrol. 

Diese keine Sauregruppen tragenden Monomere konnen auch in Mischung mit anderen 
Monomeren eingesetzt werden, z. B. Mischungen aus Vinylacetat und 2- 
Hydroxyethylacrylat in beliebigem Verhaltnis. Diese keine Sauregruppen tragenden 
Monomere werden der Reaktionsmischung in Mengen zwischen 0 \md 50 Gew.-%, 
vorzugsweise kleiner 20 Gew.-% zugesetzt 

Bevorzugt werden vernetzte Polymere aus Sauregruppen tragenden monoethylenisch 
ungesattigten Monomeren, die gegebenenfalls vor oder nach der Polymerisation in ihre 
Alkali- oder Ammoniumsalze uberfuhrt werden, und aus 0-40 Gew.-%, bezogen auf ihr 



WO 02/053198 



8 



PCT/EP01/15150 



Gesamtgewicht, keine Sauregruppen tragenden monoethylenisch ungesattigten 
Monomeren. 

Bevorzugt werden vernetzte Polymere axis monoethylenisch ungesattigten C 3 - bis C\ 2 - 
Carbonsauren und/oder deren Alkali- oder Ammoniumsalzen. Insbesondere werden 
vernetzte Polyacrylsauren bevorzugt, deren Sauregruppen zu 25 - 100 % als Alkali- oder 
Ammoniumsalze vorliegen. 

Als Vernetzer konnen Verbindungen fungieren, die mindestens zwei ethylenisch 
ungesattigte Doppelbindungen aufweisen. Beispiele fur Verbindungen dieses Typs sind 
NjN^-Methylenbisacrylamid, Polyethylenglykoldiacrylate und 

Polyethylenglykoldimethacrylate, die sich jeweils von Polyethylenglykolen eines 
Molekulargewichts von 106 bis 8500, vorzugsweise 400 bis 2000, ableiten, 
Trimethylolpropantriacrylat, Trimethylolpropanlximethacrylat, Ethylenglykoldiacrylat, 
Ethylenglykoldimethacrylat, Propylenglykoldiacrylat Propylenglykoldimethacrylat, 
Butandioldiacrylat, Butandioldimethacrylat, Hexandioldiacrylat, Hexandioldimethacrylat, 
Allylmethacrylat, Diacrylate und Dimethacrylate von Blockcopolymerisaten aus 
Ethylenoxid und Propylenoxid, zweifach bzw. mehrfach mit AcrylsSure oder 
Methacrylsaure veresterte mehrwertige Alkohole, wie Glycerin oder Pentaerythrit, 
Triallylamin, Diall<yldiaUylammoniiimhalogenide wie Dimethyldiallylammoniumchlorid 
und Diethyldiallylammoniumchlorid, Tetraallylethylendiamin, Divinylbenzol, 
Diallylphthalat, Polyethylenglykoldivinylether von Polyethylenglykolen eines Molekular- 
gewichtes von 106 bis 4000, Trimethylolpropandiallylether, Butandioldivinylether, Penta- 
erythrittriallylether, Umsetzungsprodukte von 1 Mol Ethylenglykoldiglycidylether oder 
Polyethylenglykoldiglycidylether mit 2 Mol Pentaerythritoltriallylether oder AUylalkohol, 
und/oder Divinylethylenharnstoff. Vorzugsweise setzt man wasserlosliche Vernetzer ein, z. 
B. N,N € -Methylenbisacrylamid, Polyethylenglykoldiacrylate und 

Polyethylenglykoldimethacrylate, die sich von Additionsprodukten von 2 bis 400 Mol 
Ethylenoxid an 1 Mol eines Diols oder Polyols ableiten, Vinylether von 
Additionsprodukten von 2 bis 400 Mol Ethylenoxid an 1 Mol eines Diols oder Polyols, 
Ethylenglykoldiacrylat, Ethylenglykoldimethacrylat oder Triacrylate und Trimethacrylate 
von Additionsprodukten von 6 bis 20 Mol Ethylenoxid an 1 Mol Glycerin, 
Pentaerythrittriallylether und/oder Divinylharnstoff. 

Als Vernetzer kommen aufierdem Verbindungen in Betracht, die mindestens eine 
polymerisierbare ethylenisch ungesattigte Gruppe und mindestens eine weitere funktionelle 
Gruppe enthalten. Die funktionelle Gruppe dieser Vernetzer mufi in der Lage sein, mit den 
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funktionellen Gruppen, im wesentlichen den Sauregruppen, der Monomeren zu reagieren. 
Geeignete funktionelle Gruppen sind beispielsweise Hydroxyl-, Amino-, Epoxi- und 
Aziridinogruppen. Verwendung finden konnen z. B. Hydroxyalkylester der oben 
genannten monoethylenisch ungesattigten Carbonsauren, z. B. 2-Hydroxyethylacrylat, 
Hydroxypropylacrylat, Hydroxybutylacrylat, Hydroxyethylmethacrylat, 

Hydroxypropylmethacrylat und Hydroxybutylmethacrylat, Allylpiperidiniumbromid, N- 
Vinylimidazole wie N-Vinylimidazol 3 1 -Vinyl-2-methylimidazol und N-Vinylimidazoline 
wie N-Vinylimidazolin, 1 -Vinyl-2-methylimidazolin, 1 -Viny 1-2-ethy limidazolin oder 1- 
Vinyl-2-propylimidazolin, die in Form der freien Basen, in quaternisierter Form oder als 
Salz bei der Polymerisation eingesetzt werden konnen. Aufierdem eignen sich 
Dialkylaminoethylacrylat, Dimethylaminoethylmethacrylat, Diethylaminoethylacrylat und 
Diethylaminoethyhnethacrylat. Die basischen Ester werden vorzugsweise in quaternisierter 
Form oder als Salz eingesetzt. Weiterhin kann z. B. auch Glycidyl(meth)acrylat eingesetzt 
werden. 

Weiterhin kommen als Vemetzer Verbindungen in Betracht, die mindestens zwei 
funktionelle Gruppen enthalten, die in der Lage sind, mit den funktionellen Gruppen, im 
wesentlichen den Sauregruppen der Monomeren zu reagieren. Die hierfur geeigneten 
funktionellen Gruppen wurden bereits oben genannt, d. h. Hydroxyl-, Amino-, Epoxi-, 
Isocyanat-, Ester-, Amido- und Aziridinogruppen. Beispiele fur solche Vemetzer sind 
Ethylenglykol, Diethylenglykol, Triethylenglykol, Tetraethylenglykol, Polyethylenglykol, 
Glycerin, Polyglycerin, Triethanolamin, Propylenglykol, Polypropylenglykol, 
Blockcopolymerisate aus Ethylenoxid und Propylenoxid, Ethanolamin, 
Sorbitanfettsaureester, ethoxylierte Sorbitanfettsaureester, Trimethylolpropan, 
Pentaerythrit, 1,3-Butandiol, 1,4-Butandiol, Polyvinylalkohol, Sorbit, Starke, 
Polyglycidylether wie Ethylenglykoldiglycidylether, Polyethylenglykol-diglycidylether, 
Glycerindiglycidylether, Glycerinpolyglycidylether, Diglycerinpolyglycidylether, 
Polyglycerinpolyglycidylether, Sorbitpolyglycidylether, Pentaerythritpolyglycidyiether, 
Propylenglykoldiglycidylether und Polypropylenglykoldiglycidylether, 

Polyaziridinverbindimgen wie 2,2-Bishydroxymethylbutanol-tris[3-(l-aziridinyl)- 
propionat], 1,6-HexamethylendiethylenharnstojBE; Diphenylmethan-bis-4,4 c -N,N c -di- 
ethylenhamstoff, Halogenepoxyverbindungen wie Epichlorhydrin und a- 
Methylepifluorhydrin, Polyisocyanate wie 2,4-Toluylendiisocyanat imd Hexa- 
methylendiisocyanat, Alkylencarbonate wie l,3-Dioxoian-2-on und 4-Methyl-l,3- 
dioxolan-2-on, weiterhin Bisoxazoline und Oxazolidone, Polyamidoamine sowie deren 
Umsetzungsprodukte mit Epichlorhydrin, ferner polyquatemare Amine wie 
Kondensationsprodukte von Dimethylamin mit Epichlorhydrin, Homo- und Copolymere 



WO 02/053198 



10 



PCT/EP01/15150 



von EHallyldimethylanmioriunichlorid sowie Homo- und Copolymerisate von 
Dimethylaminoethyl(meth)acrylat, die gegebenenfalls mit beispielsweise Methylchlorid 
quaterniert sind. 

Weitere geeignete Vernetzer sind polyvalente Metallionen, die in der Lage sind, ionische 
Vernetzungen auszubilden. Beispiele fur solche Vernetzer sind Magnesium-, Calcium-, 
Barium- und Aluminiumionen. Diese Vernetzer werden beispielsweise als Hydroxide, 
Carbonate oder Hydrogencarbonate eingesetzt. Weitere geeignete Vernetzer sind 
multifiinktionelle Basen, die ebenfalls in der Lage sind, ionische Vernetzungen 
auszubilden, beispielsweise Polyamine oder deren quatenrierte Salze. Beispiele fur 
Polyamine sind Ethylendiamin, Diethylentriamin, Triethylentetramin, 
Tetraethylenpentamin, Pentaethylenhexainin und Polyethylenimine sowie Polyamine mit 
Molmassen von jeweils bis zu 4000000. 

Die Vernetzer sind in der Reaktionsmischung beispielsweise von 0,001 bis 20 und 
vorzugsweise von 0,01 bis 14 Gew.-% vorhanden. 

Die Polymerisation wird wie allgemein ublich durch einen Initiator ausgelost. Auch eine 
Initiierung der Polymerisation durch Einwirkung von Elektronenstrahlen auf die 
polymerisierbare, wassrige Mischung ist moglich. Die Polymerisation kann allerdings auch 
in Abwesenheit von Initiatoren der obengenannten Art durch Einwirkung energiereicher 
Strahlung in Gegenwart von Photoinitiatoren ausgelost werden. Als Polymeri- 
sationsinitiatoren konnen samtliche imter den Polymerisationsbedingungen in Radikale 
zerfallende Verbindungen eingesetzt werden, z. B. Peroxide, Hydroperoxide, Wasser- 
stoffperoxide, Persulfate, Azoverbindungen und die sogenannten Redoxkatalysatoren. Be- 
vorzugt ist der Einsatz von wasserldslichen Initiatoren. In manchen Fallen ist es vorteilhaft, 
Mischungen verschiedener Polymerisationsinitiatoren zu verwenden, z. B. Mischungen aus 
Wasserstoffperoxid und Natrium- oder Kaliumperoxodisulfat. Mischungen aus Wasser- 
stoffperoxid vind Natriximperoxodisulfat konnen in jedem beliebigen Verhaltnis verwendet 
werden. Geeignete organische Peroxide sind beispielsweise Acetylacetonperoxid, 
Methylethylketonperoxid, tert.-Butylhydroperoxid, Cumolhydroperoxid, tert- 
Amylperpivalat, tert.-Butylperpivalat, tert.-Butylperneohexanoat, tert.-Butylperisobutyrat, 
tert.-Butyl-per-2-ethylhexanoat, tert.-Butylperisononanoat, tert.-Butylpermaleat, tert.- 
Butylperbenzoat, Di-(2-ethylhexyl)peroxidicarbonat, Dicyclohexylperoxidicarbonat, Di-(4- 
tert.-butylcyclohexyl)peroxidicarbonat, Dimyristilperoxidicarbonat, Diacetylperoxi- 
dicarbonat, Allylperester, Cumylperoxineodecanoat, tert.-Butylper-3,5,5- 
trimethylhexanoat, Acetylcyclohexylsulfonylperoxid, Dilaurylperoxid, Dibenzoylperoxid 
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und tert.-Amylperneodekanoat. Besonders geeignete Polymerisationsinitiatoren sind 
wasserlosliche Azostarter, z. B. 2 > 2 < -Azo-bis-(2-amidinopropan)dihydrochlorid, 2^- 
Azobis-(NJ^'-dimethylen)isobu1yramidin-^ 2-(Carbamoylazo)isobutyro- 
nitril, 2 9 2 c -Azobis[2-(2'-imidazolin-2-yl)propan]dihydrocUori und 4,4'-Azo bis-(4- 
5 cyanovaleriansaure). Die genannten Polymerisationsinitiatoren werden in tiblichen Mengen 
eingesetzt, z. B. in Mengen von 0,01 bis 5, vorzugsweise 0,05 bis 2,0 Gew.-%, bezogen auf 
die zu polymerisierenden Monomeren. 

Als Initiatoren kommen aufierdem Redoxkatalysatoren in Betracht. Die 
10 Redoxkatalysatoren enthalten als oxidierende Komponente mindestens eine der oben 
angegebenen Perverbindungen und als reduzierende Komponente beispielsweise 
Ascorbinsaure, Glukose, Sorbose, Ammonium- oder Alkalimetallhydrogensulfit, -sulfit, - 
thiosulfat, -hyposulfit, -pyro-sulfit oder -sulfid, Metallsalze, wie Eisen(H)-ionen oder 
Natriumhydroxymethylsulfoxylat Vorzugsweise verwendet man als reduzierende 
15 Komponente des Redoxkatalysators Ascorbinsaure oder Natriumsulfit. Bezogen auf die bei 
der Polymerisation eingesetzte Menge an Monomeren verwendet man beispielsweise 3 x 
10" 6 bis 1 Mol-% der reduzierenden Komponente des Redoxkatalysatorsy stems und 0,001 
bis 5,0 Mol-% der oxidierenden Komponente des Redoxkatalysators. 

20 Wenn man die Polymerisation durch Einwirkung energiereicher Strahlung auslost, 
verwendet man tiblicherweise als Initiator sogenannte Photoinitiatoren. Hierbei kann es 
sich beispielsweise um sogenannte a-Spalter, H-abstrahierende Systeme oder auch van 
Azide handeln. Beispiele fur solche Initiatoren sind Benzophenon-Derivate wie Michlers- 
Keton, Phenanthren-Derivate, Fluoren-Derivate, Anthrachinon-Derivate, Thioxanton- 

25 Derivate, Cumarin-Derivate, Benzoinether und deren Derivate, Azoverbindungen wie die 
oben genannten Radikalbildner, substituierte Hexaarylbisimidazole oder 
Acylphosphinoxide. Beispiele fiir Azide sind: 2-(N,N-DimethyIamino)-ethyl-4- 
azidocinnamat, 2-(N^-Dimethyl-aimno)-ethyl-4-azidonaphthylketon, 2-(N,N- 

Dimethylamino)-ethyl-4-azidobenzoat, 5-Azido- 1 -naphthyI-2* -(N,N- 

30 dimethylamino)ethylsulfon, N-(4-Sulfonylazidophenyl)maleinimid, N-Acetyl-4- 
sulfonylazidoanilin, 4-Sulfonylazidoanilin, 4-Azidoanilin, 4-Azidophenacylbromid, p- 
Azidobenzoesavure, 2,6-Bis(p-azidobenzyliden)cyclohexanon und 2,6-Bis-(p-azido- 
benzyliden)-4-methylcyclohexanon. Die Photoinitiatoren werden, falls sie eingesetzt 
werden, tiblicherweise in Mengen von 0,01 bis 5 Gew.-% bezogen auf die zu 

3 5 polymerisierenden Monomeren angewendet. 
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Bei der nachtraglichen Vernetzung werdea Polymere, die durch die Polymerisation der 
oben genannten monoethylenisch ungesattigten Sauren und gegebenfalls monoethylenisch 
ungesattigten Comonomere hergestellt wurden und die ein Molekulargewicht grofier 5000, 
bevorzugt groBer 50000 aufweisen, mit Verbindungen umgesetzt, die mindestens zwei 
5 gegenttber Sauregruppen reaktive Gruppen aufweisen. Diese Umsetzung kann bei 
Raumtemperatur oder aber bei erhohten Temperaturen bis zu 220 °C erfolgen. 

Die geeigneten funktionellen Gruppen wurden bereits oben genannt, d.h. Hydroxyl-, 
Amino-, Epoxi-, Isocyanat-, Ester-, Amido- und Aziridinogruppen, ebenso Beispiele fur 
10 solche Vernetzer. 

Weitere geeignete Vernetzer zur Nachvernetzung sind polyvalente Metallionen, die in der 
Lage sind, ionische Vernetzungen auszubilden. Beispiele fiir solche Vernetzer sind oben 
bereits aufgefuhrt worden. Weitere geeignete Vernetzer sind multifunktionelle Basen, die 
15 ebenfalls in der Lage sind, ionische Vernetzungen auszubilden; auch hier sind Beispiele 
solcher Verbindungen bereits oben genannt. 

Die Vernetzer werden den Sauregruppe tragenden Polymeren oder Salzen in Mengen von 
0,5 bis 25 Gew.-%, bevorzugt von 1 bis 15 Gew.-%, bezogen auf die Menge des 
20 eingesetzten Polymers, zugesetzt. 

Die vernetzten Polymere werden vorzugsweise neutralisiert eingesetzt. Die Neutralisation 
kann jedoch auch nur teilweise erfolgt sein. Der Neutralisationsgrad betragt bevorzugt 25 
bis 100 %, insbesondere 50 bis 100 %. Als Neutralisationsmittel kommen in Frage: 
25 Alkalimetallbasen oder Ammoniak bzw. Amine. Vorzugsweise wird Natronlauge oder 
Kalilauge verwendet Die Neutralisation kann jedoch auch mit Hilfe von Natriumcarbonat, 
Natriumhydrogencarbonat, Kaliumcarbonat oder Kaliumhydrogencarbonat oder anderen 
Carbonaten oder Hydrogencarbonaten oder Ammoniak vorgenommen werden. Dariiber 
hinaus sind primare, sekundare und tertiare Amine einsetzbar. 

30 

Als technische Verfahren -zur Herstellung dieser Produkte konnen alle Verfahren 
Anwendung finden, die ublicherweise bei der Herstellung von Superabsorbern eingesetzt 
werden, wie sie z. B. im Kapitel 3 in "Modern Superabsorbent Polymer Technology", FX. 
Buchholz and A.T. Graham, Wiley-VCH, 1998, erlautert sind. 

35 

Bevorzugt ist die Polymerisation in waBriger Losung als sogenannte Gelpolymerisation. 
Dabei werden 10 bis 70 Gew.-%ige waBrige Losungen der Monomere und gegebenfalls 
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einer geeigneten Pfropfgrundlage in Gegenwart eines Radikalinitiators unter Ausnutzung 
des Trommsdorflf-Norrish-Eflfektes polymerisiert. 

Die Polymerisationsreaktion kann im Temperaturbereich zwischen 0 °C und 150 °C, 
5 vorzugsweise zwischen 10 °C und 100 °C, sowohl bei Normaldruck als auch unter 
erhOhtem oder erniedrigtem Druck durchgefuhrt werden. Wie ublich kann die 
Polymerisation auch in einer Schutzgasatmosphare, vorzugsweise unter Stickstoff, 
ausgefuhrt werden. 

10 Durch mehrstundiges Nachheizen der Polymerisatgele, z.B. im Temperaturbereich 50 bis 
130 °C, vorzugsweise 70 bis 100 °C, konnen die Qualitatseigenschaften der Polymerisate 
noch verbessert werden. 

Bevorzugt werden Hydrogel formende Polymere, die oberflachennachvernetzt sind. Die 
15 Oberflachennachvemetzung kann in an sich bekannter Weise mit getrockneten, 
gemahlenen und abgesiebten Polymerpartikeln geschehen. 

Hierzu werden Verbindungen, die mit den funktionellen Gruppen der Polymere unter 
Vernetzung reagieren konnen, vorzugsweise in Form einer wasserhaltigen Losung auf die 
20 Oberflache der Hydrogel-Partikel aufgebracht. Die wasserhaltige Losung kann 
wassermischbare organische LQsungsmittel enthalten. Geeignete Losungsmittel sind 
Alkohole wie Methanol, Ethanol, i-Propanol oder Aceton. 

Geeignete Nachvernetzungsmittel sind beispielsweise 

25 

Di- oder Polyglycidylverbindungen wie Phosphonsaurediglycidylether oder 
Ethylenglykoldiglycidylether, Bischlorhydrinether von Polyalkylenglykolen, 

Alkoxysilylverbindungen, 

30 

Polyaziridine, Aziridin-Einheiten enthaltende Verbindxmgen auf Basis von 
Polyethern oder substituierten Kohlenwasserstoffen, beispielsweise Bis-N- 
aziridinomethan, 

35 - Polyamine oder Polyamidoamine sowie deren Umsetzungsprodukte mit 
Epichlorhydrin, 
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Polyole wie Ethylenglykol, 1,2-Propandiol, 1,4-Butandiol, Glycerin, 
Methyltriglykol, Polyethylenglykole mit einem mittleren Molekulargewicht M w 
von 200 - 10000, Di- und Polyglycerin, Pentaerythrit, Sorbit, die Oxethylate dieser 
Polyole sowie deren Ester mit Carbonsauren oder der Kohlensaure wie 
5 Ethylencarbonat oder Propylencarbonat, 



Kohlensaurederivate wie Harnstoff, Thioharnstoff, Guanidin, Dicyandiamid, 2- 
Oxazolidinon und dessen Derivate, Bisoxazolin, Polyoxazoline, Di- und 
Polyisocyanate, 

Di- und Poly-N-methylolverbindungen wie beispielsweise Methylenbis(N- 
methylol-methacrylamid) oder Melamin-Formaldehyd-Harze, 



Verbindungen mit zwei oder mehr blockierten Isocyanat-Gruppen wie 
15 beispielsweise Trimethylhexamethylendiisocyanat blockiert mit 2,2,3,6- 

Tetramethyl-piperidinon-4. 

Bei Bedarf konnen saure Katalysatoren wie beispielsweise p-ToIuolsulfonsaure, 
Phosphorsaure, Borsaure oder Ammoniumdihydrogenphosphat zugesetzt werden. 

20 

Besonders geeignete Nachvemetzungsmittel sind Di- oder Polyglycidylverbindungen wie 
Ethylenglykoldiglycidylether, die Umsetzungsprodukte von Polyamidoaminen mit 
Epichlorhydrin und 2-Oxazolidinon. 



25 Das Aufbringen der Vernetzer-LOsung erfolgt bevorzugt durch Aufspriihen einer Losung 
des Vernetzers in herkommlichen Reaktionsmischem oder Misch- und Trocknungsanlagen 
wie beispielsweise Patterson-Kelly-Mischer, DRAIS-Turbulenzmischer, Lodige-Mischer, 
Schneckenmischer, Tellermischer, Wirbelschichtmischer und Schugi-Mix. Nach 
Aufspruhen der Vernetzer-Losung kann ein Temperaturbehandlungsschritt nachfolgen, 

30 bevorzugt in einem nachgeschalteten Trockner, bei einer Temperatur zwischen 80 und 230 
°C, bevorzugt 80- 190 °C, und besonders bevorzugt zwischen 100 und 160 °C, xiber einen 
Zeitraum von 5 Minuten bis 6 Stunden, bevorzugt 10 Minuten bis 2 Stunden und besonders 
bevorzugt 10 Minuten bis 1 Stunde, wobei sowohl Spaltprodukte als auch 
Losungsmittelanteile entfernt werden konnen. Die Trocknung kann aber auch im Mischer 

35 selbst erfolgen, durch Beheizung des Mantels oder Einblasen eines vorgewarmten 
Tragergases. 
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In einer besonders beyorzugten Ausfuhrung der Erfindung wird das Hydrogel formende 
Polymer anschlieBend mit einem sterischen oder elektrostatischen Abstandshalter 
gecoated. Als sterische Abstandshalter konnen inerte Pulver, wie beispielsweise Silikate 
5 mit Band-, Ketten- oder Blattstruktur (Montmorillonit, Kaolinit, Talk), Zeolithe, 
Aktivkohlen oder Polykieselsauren fungieren. Weitere anorganische inerte Abstandshalter 
sind beispielsweise Magnesiumcarbonat, Calciumcarbonat, Bariumsulfat, Aluminiumoxid, 
Titandioxid und Eisen(H)-oxid. Als inerte Abstandshalter auf organischer Basis konnen 
beispielsweise Polyalkylmethacrylate oder Thermoplaste wie Polyvinylchlorid fungieren. 

10 Bevorzugt gelangen Polykieselsauren zum Einsatz, die je nach Herstellungsart zwischen 
Fallungskieselsaure und pyrogenen Kieselsauren unterschieden werden. Beide Varianten 
sind unter dem Namen AEROSIL® (pyrogene Kieselsauren) bzw. Silica FK, Sipernat®, 
Wessalon® (Fallungskieselsaure) kommerziell erhaltlich. Besonders bevorzugt ist der 
Einsatz von FaUungskieselsauren. Das Coating der Hydrogel formenden Polymere mit 

15 inertem Abstandshaltermaterial kann durch Aufbringen der inerten Abstandshalter in 
einem waBrigen oder wassermischbarem Medium oder aber durch Aufbringen der inerten 
Abstandshalter in Pulverform auf pulverfonniges Hydrogel formendes Polymer erfolgen. 
Die Applikation der waBrigen bzw. wassermischbaren Medien erfolgt bevorzugt durch 
Aufspriihen auf trockenes Polymerpulver. In einer besonders bevorzugten 

20 Herstellungsvariante werden reine Pulver / Pulver-Mischungen aus pulverformigem inerten 
Abstandshaltermaterial xmd Hydrogel-formendes Polymer hergestellt. Das inerte 
Abstandshaltermaterial wird zu einem Anteil von 0,05 bis 5 Gew.-%, bevorzugt von 0,1 
bis 1,5 Gew.-%, besonders bevorzugt von 0,3 bis 1 Gew.-%, bezogen auf das 
Gesamtgewicht des gecoateten Hydrogels, auf die Oberflache des Hydrogel-formenden 

25 Polymers aufgebracht. 

Als elektrostatische Abstandshalter konnen kationische Komponenten eingesetzt werden. 
Generell ist es moglich, zum Zweck der elektrostatischen AbstoBung kationische Polymere 
zuzusetzen. Dies gelingt beispielsweise mit Polyalkylenpolyaminen, kationischen 

30 Derivaten von Polyacrylamiden, Polyethyleniminen, polyquartaren Aminen, wie z. B. 
Kondensationsprodukten aus Hexamethylendiamin, Dimethylamin und Epichlorhydrin, 
Kondensationsprodukten aus Dimethylamin und Epichlorhydrin, Copolymerisaten aus 
Hydroxyethylcellulose und Diallyldimethylammoniumchlorid, Copolymerisaten aus 
Acrylamid und p-Methacrylyloxyethyltrimethylammoniumchlorid, Hydroxycellulose 

35 umgesetzt mit Epichlorhydrin, dann quaternisiert mit Trimethylamin, Homopolymerisaten 
von Diallyldimethylammoniumchlorid oder Additionsprodukten von Epichlorhydrin an 
Amidoamine. Polyquartare Amine konnen des weiteren auch durch Umsetzung von 
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Dimethylsulfat mit Polymeren, wie Polyethyleniminen, Copolymeren von Vinylpyrrolidon 
und Dimethylaminoethylmethacrylat oder Copolymeren von Ethylmethacrylat und 
Diethylaminoethylmethacrylat synthetisiert werden. Die polyquartaren Amine sind in 
einem breiten Molekulargewichtsbereich verfugbar. 

5 

Elektrostatische Abstandshalter werden auch generiert durch Aufbringen einer vernetzten, 
kationischen Hulle, entweder durch Reagenzien, die mit sich selbst ein Netzwerk bilden 
konnen wie Additionsprodukte von Epichlorhydrin an Polyamidoamine, oder durch den 
Auftrag von kationischen Polymeren, die mit einem zugesetzten Vernetzer reagieren 

10 konnen, z. B. Polyamine oder Polyimine in Kombination mit Polyepoxiden, 
multifimktionellen Estern, multifunktionellen Sauren oder multifuriktionellen 
(Meth)acrylaten. Zum Einsatz gelangen konnen alle multifunktionellen Amine mit 
primaren oder sekundaren Amino-Gruppen wie z.B.: Polyethylenimin, Polyallylamin, 
Polylysin, bevoizugt Polyvinylamin. Weitere Beispiele fur Polyamine sind Ethylendiamin, 

15 Diethylentriamin, Triethylentetramin, Tetraethylenpentamin, Pentaethylenhexamin und 
Polyethylenimine sowie Polyamine mit Molmassen von jeweils bis zu 4000000. 

Elektrostatische Abstandshalter konnen auch durch Zusatz von Losungen zwei- oder 
mehrwertiger Metallsalz-Losungen aufgebracht werden. Beispiele fiir zwei- oder 

20 mehrwertige Metall-Kationen sind Mg 2+ , Ca 2+ , Al 3+ , Sc 3+ , Ti 4+ , Mn 2+ , Fe 2+/3+ , Co 2+ , Ni 2+ , 
Cu +/2+ , Zn 2+ , Y 3+ , Zr 4+ , Ag + , La 3+ , Ce 4+ , Hf 4+ , und Au +/3+ , bevorzugte Metall-Kationen sind 
Mg 24 *, Ca 2+ , Al 3+ , Ti 4+ , Zr 4+ und La 3+ , und besonders bevorzugte Metall-Kationen sind Al 3+ , 
Ti 4+ und Zr 4+ . Die Metall-Kationen konnen sowohl allein als auch im Gemisch 
untereinander eingesetzt werden. Von den genannten Metall-Kationen sind alle Metallsalze 

25 geeignet, die eine ausreichende Loslichkeit in dem zu verwendenden Losungsmittel 
besitzen. Besonders geeignet sind Metallsalze mit schwach komplexierenden Anionen wie 
zum Beispiel Chlorid, Nitrat imd Sulfat. Als Losungsmittel fur die Metallsalze konnen 
Wasser, Alkohole, DMF, DMSO sowie Mischungen dieser Komponenten eingesetzt 
werden. Besonders bevorzugt sind Wasser und Wasser/Alkohol-Mischungen wie 

30 Wasser/Methanol oder Wasser/1 ,2-Propandiol. 

Im Herstellungsverfahren konnen die elektrostatischen Abstandshalter wie im Falle der 
inerten Abstandshalter durch Aufbringen in einem waBrigen oder wassermischbarem 
Medium appliziert werden. Dies ist die bevorzugte Herstellungsvariante beim Zusatz von 
35 Metallsalzen. Kationische Polymere werden durch Aufbringen einer wassrigen Losung 
oder in einem wassermischbaren Lc3sungsmittel, gegebenenfalls auch als Dispersion, oder 
aber durch Aufbringen in Pulverform auf pxilverformiges Hydrogel-formendes Polymer 
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appliziert. Die Applikation der waBrigen bzw. wassermischbaren Medien erfolgt bevorzugt 
durch Aufspriihen auf trockenes Polymerpulver. Das Polymerpulver kann anschlieBend 
gegebenenfells getrocknet werden. Die kationischen Abstandshalter werden zu einem 
Anteil von 0,05 bis 5 Gew.-%, bevorzugt von 0,1 bis 1,5 Gew.-%, besonders bevorzugt 
5 von 0,1 bis 1 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht des gecoateten Hydrogels, auf die 
Oberflache des Hydrogel-formenden Polymers aufgebracht. 

Die hochquellfahigen (wasserquellfahigen) Hydrogele konnen zusammen mit 
Strukturbildnern (Tragermaterialien) die wasserabsorbierende Zusammensetzung bilden. 
10 Dies kann z. B. eine Fasermatrix sein, die aus einem Cellulosefasergemisch (airlaid web, 
wet laid web) oder aus synthetischen Polymerfasern (meitblown web, spunbonded web), 
oder aber aus einem Misch-Faserwerk aus Cellulosefasern und synthetischen Fasern 
besteht. Des weiteren konnen offenporige Schaume oder ahnliches zum Einbau 
hochquellfahiger Hydrogele dienen. 

15 

Alternativ kann eine derartige Zusammensetzung durch Fusion zweier Einzelschichten 
entstehen, wobei eine oder besser eine Vielzahl an Kammern gebildet wird, die die 
hochquellfahigen Hydrogele enthalten. In diesem Fall soilte mindestens eine der beiden 
Schichten wasserdurchlassig sein. Die zweite Schicht kann entweder wasserdurchlassig 

20 oder wasserundurchlassig sein. Als Schichtenmaterial konnen Tissues oder sonstiges 
Gewebe, geschlossene oder offenporige Schaume, perforierte Filme, Elastomere oder 
Gewebe aus Fasermaterial zum Einsatz gelangen. Wenn die absorbierende 
Zusammensetzung aus einer Komposition von Schichten besteht, sollte das 
Schichtenmaterial eine Porenstruktur aufweisen, deren Porenabmessungen klein genug 

25 sind, urn die hochquellfahigen Hydrogelpartikel zuruckzuhalten. Obige Beispiele zur 
Komposition der absorbierenden Zusammensetzung schliefien auch Laminate aus 
mindestens zwei Schichten mit ein, zwischen die die hochquellfahigen Hydrogele 
eingebaut und fixiert werden, 

30 Des weiteren kann die absorbierende Zusammensetzung aus einem Tragermaterial, wie z. 
B. einem Polymerfilm bestehen, auf dem die hochquellfahigen Hydrogelpartikel fixiert 
werden. Die Fixierung kann sowohl ein- als auch beidseitig vorgenommen werden. Das 
Tragermaterial kann wasserdurchlassig oder wasserundurchlassig sein. 

35 In obigen absorbierenden Zusammensetzungen werden die hochquellfahigen Hydrogele 
mit einem Gewichtsanteil von 30 bis 100 Gew.-%, besser von 50 bis 100 Gew.-%, 
bevorzugt von 60 bis 100 Gew.-%, mehr bevorzugt von 70 bis 100 Gew.-%, insbesondere 
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bevorzugt von 80 bis 100 Gew.-% und auflerordentlich bevorzugt von 90 bis 100 Gew.-% 
basierend auf dem Gesamtgewicht der Zusammensetzung, eingebaut. 

Stellt obige Komposition der absorbierenden Zusammensetzung eine Fasermatrix dar, so 
resultiert die absorbierende Zusammensetzung aus einer Mischung von Fasermaterialien 
und hochquellfahigen Hydrogelen. In diesem Fasergemisch werden die hochquellfahigen 
Hydrogele mit einem Gewichtsanteil von vorzugsweise mindestens 30 Gew.-%, besser 
mindestens 50 Gew.-%, bevorzugt mindestens 60 Gew.-% basierend auf dem 
Gesamtgewicht der absorbierenden Zusammensetzung eingebaut. 

Dem Aufbau der vorliegenden erfindungsgemafien absorbierenden Zusammensetzung 
konnen vielfaltige Fasermaterialien zugrundeliegen, die als Fasemetzwerk oder Matrices 
zum Einsatz gelangen. Mit eingeschlossen von der vorliegenden Erfindung sind sowohl 
Fasem natiirlichen Ursprungs (modifiziert oder unmodifiziert), als auch Synthesefasern. 

Beispiele fur Cellulosefasem schliefien jene ein, die ublicherweise bei 
Absorptionsprodukten verwendet werden, wie Flauschzellstoflf und Zellstoff vom 
Baumwolltyp. Die Materialien (Nadel- oder Laubholzer), Herstellungsverfahren, wie 
chemischer Zellstoff, halbchemischer Zellstoff, chemothermischer mechanischer Zellstoff 
(CTMP) und Bleichverfahren sind nicht besonders eingeschrankt. So finden beispielsweise 
naturliche Cellulosefasem wie Baumwolle, Flachs, Seide, Wolle, Jute, Ethylcellulose und 
Celluloseacetat Anwendxmg. 

Geeignete synthetische Fasem werden hergestellt aus Polyvinylchlorid, Polyvinylfluorid, 
Polytetrafluorethylen, Polyvinylidenchlorid, Polyacrylverbindungen wie ORLON®, 
Polyvinylacetat, Polyethylvinyiacetat, ldslicher oder unloslicher PolyvinylalkohoL 
Beispiele fur synthetische Fasem schliefien thermoplastische Polyolefinfasern, wie 
Polyethylenfasern (PULPEX®), Polypropylenfasem und Polyethylen-Polypropylen- 
Zweikomponentenfasem, Polyesterfasem, wie Polyethylenterephthalatfasem (DACRON® 
oder KODEL®), Copolyester, Polyvinylacetat, Polyethylvinyiacetat, Polyvinylchlorid, 
Polyvinylidenchlorid, Polyacryle, Polyamide, Copolyamide, Polystyrol und Copolymere 
der vorstehend genannten Polymere, sowie Zweikomponentenfasem aus 
Polyethylenterephthalat-Polyethylen-Isophthalat-Copolymer, 

Polyethylvinylacetat/Polypropylen, Polyethylen/Polyester, Polypropylen/Polyester, 
Copolyester/Polyester, Polyamidfasern (Nylon), Polyurethanfasem, Polystyrolfasem und 
Polyacrylmtrilfasem ein. Bevorzugt sind Polyolefinfasern, Polyesterfasern und deren 
Zweikomponentenfasem. Weiterhin bevorzugt sind in der Warme haftende 



WO 02/053198 



19 



PCT/EP01/15150 



Zweikomponentenfasern aus Polyolefin vom Hulle-Kern-Typ und Seite-an-Seite-Typ 
wegen ihrer ausgezeichneten Formbestandigkeit nach der Fliissigkeitsabsorption. 

Die genannten synthetischen Fasern werden bevorzugt in Kombination mit 
5 thermoplastischen Fasern eingesetzt. Bei der Hitzebehandlung migrieren letztere teilweise 
in die Matrix des vorhandenen Fasermaterials und stellen so beim Abkiihlen 
Verbindungsstellen und erneute Versteifungselemente dar. Zusatzlich bedeutet der Zusatz 
thermoplastischer Fasern eine Erweiterung der vorliegenden Porenabmessungen nach 
erfolgter Hitzebehandlung. Auf diese Weise ist es moglich, durch kontinuierliches 

10 Zudosieren von thermoplastischen Fasern wahrend der Bildung der Absorptionsschicht den 
Anteil thermoplastischer Fasern zum Deckblatt hin kontinuierlich zu steigern, wodurch ein 
ebenso kontinuierlicher Anstieg der Porengrofien resultiert. Thermoplastische Fasem 
konnen aus einer Vielzahl thermoplastischer Polymere gebildet werden, die einen 
Schmelzpunkt von weniger als 190 °C, bevorzugt zwischen 75 °C und 175 °C aufweisen. 

15 Bei diesen Temperaturen ist noch keine Schadigung der Cellulosefasern zu erwarten. 

Langen und Durchmesser der vorstehend beschriebenen Synthesefasem sind nicht 
besonders eingeschrankt, und im allgemeinen kann jede beliebige Faser mit einer Lange 
von 1 bis 200 mm und einem Durchmesser von 0.1 bis 100 Denier (Gramm pro 9 000 

20 Meter) bevorzugt verwendet werden. Bevorzugte thermoplastische Fasem weisen eine 
Lange von 3 bis 50 mm, besonders bevorzugte eine Lange von 6 bis 12 mm auf. Der 
bevorzugte Durchmesser der thermoplastischen Faser liegt zwischen 1,4 und 10 Decitex, 
besonders bevorzugt zwischen 1,7 und 3,3 Decitex (Gramm pro 10 000 Meter). Die Form 
ist nicht besonders eingeschrankt und Beispiele schlieBen gewebeartige, schmale 

25 zylinderartige, geschnitten-/spaltgamartige, stapelfaserartige und endlosfaserartige ein. 

Die Fasem in der erfindungsgemaBen absorbierenden Zusammensetzung konnen 
hydrophil, hydrophob oder eine Kombination aus beiden sein. GemaB der Definition von 
Robert F. Gould in der Publikation "Kontaktwinkel, Benetzbarkeit und Adhasion", 

30 American Chemical Society (1964) wird eine Faser als hydrophil bezeichnet, wenn der 
Kontaktwinkel zwischen der Flussigkeit und der Faser (bzw. ihrer Oberflache) kleiner aus 
90° ist, oder wenn die Flussigkeit zum spontanen Spreiten auf derselben Oberflache 
tendiert. Beide Vorgange sind in aller Regel coexistent. Umgekehrt wird eine Faser als 
hydrophob bezeichnet, wenn ein Kontaktwinkel von grofier als 90° ausgebildet wird und 

35 kein Spreiten beobachtet wird. 
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Bevorzugt wird hydrophiles Fasermaterial eingesetzt. Besonders bevorzugt gelangt 
Fasermaterial zum Einsatz, das zur Korperseite hin schwach hydrophil und in der Region 
um die hochquellfahigen Hydrogele am starksten hydrophil ist. Im HerstellungsprozeB 
wird durch den Einsatz von Schichten unterschiedlicher Hydrophilie ein Gradient erzeugt, 
5 der die auflreffende Flussigkeit zum Hydrogel kanaiisiert, wo letztendlich die Absorption 
erfolgt. 

Geeignete hydrophile Fasern fur den Einsatz in der erfindungsgemaBen absorbierenden 
Zusammensetzung sind beispielsweise Cellulosefasern, modifizierte Cellulosefasern, 

10 Rayon, Polyesterfasern wie z. B. Polyethylenterephthalat (DACRON®), und hydrophiles 
Nylon (HYDROFIL®). Geeignete hydrophile Fasern konnen auch erhalten werden durch 
Hydrophilierung hydrophober Fasern, wie z.B. die Behandlung thermoplastischer Fasern, 
erhalten aus Polyolefinen (wie z. B. Polyethylen oder Polypropylen, Polyamide, 
Polystyrole, Polyurethane usw.) mit Tensiden oder Silica. Axis Kostengriinden und aus 

1 5 Griinden der Verfugbarkeit werden jedoch Cellulosefasern bevorzugt. 

Die hochquellfahigen Hydrogelpartikel werden in das beschriebene Fasermaterial 
eingebettet. Dies kann auf vielfaltige Weise geschehen, indem man z. B. mit dem 
Hydrogelmaterial und den Fasern zusammen eine Absorptionsschicht in Form einer Matrix 
20 aufbaut, oder durch Einlagerung hochquellfahiger Hydrogele in Schichten aus 
Fasergemisch, wo sie letztendlich fixiert werden, sei es durch Haftmittel oder Laminierung 
der Schichten. 

Die fltissigkeitsaufiiehmende und -verteilende Fasermatrix kann dabei aus synthetischer 
25 Faser oder Cellulosefaser oder einem Gemisch aus synthetischer Faser und Cellulosefaser 
bestehen, wobei das Mischungsverhaltnis von (100 bis 0) synthetische Faser : (0 bis 100) 
Cellulosefaser variieren kann. Die eingesetzten Cellulosefasern konnen zur Erhohung der 
FormbestSndigkeit des Hygieneartikels zusatzlich chemisch versteift sein. 

30 Die chemische Versteifung von Cellulosefasern kann auf unterschiedlichen Wegen erreicht 
werden. Zum einen kann eine Faserversteifung erreicht werden durch Zusatz geeigneter 
Oberzuge / Coatings zum Fasermaterial. Derartige Zusatze schliefien beispielsweise 
Polyamid-Epichlorhydrin-tJberzuge (Kymene® 557 H, Hercoles, Inc. Wilmington 
Delaware, USA), Polyacrylamid- Uberzuge (beschrieben in US 3,556,932 oder als 

35 Handelsprodukt der Marke Parez® 631 NC, American Cyanamid Co., Stamford, CT, 
USA), Melamin-Fonnaldehyd-Uberziige und Polyethylenimin-Uberzuge mit ein. 
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Die chemische Versteifung von Cellulosefasern kann auch durch chemische Reaktion 
erfolgen. So kann z. B. die Zugabe von geeigneten Vemetzersubstanzen eine Vernetzung 
bewirken, die innerhalb der Faser stattfindet. Geeignete Vemetzersubstanzen sind typische 
Substanzen, die zur Vernetzung von Monomeren eingesetzt werden. Mit eingeschlossen, 

5 jedoch nicht limitiert darauf, sind C 2 -C 8 Dialdehyde, C 2 -C 8 Monoaldehyde mit saurer 
Funktionalitat, und insbesondere C2-C9 Polycarbonsauren. Spezifische Substanzen aus 
dieser Reihe sind beispielsweise Glutaraldehyd, Glyoxal, Glyoxylsaure, Formaldehyd und 
Citronensaure. Diese Substanzen reagieren mit mindestens 2 Hydroxyl-Gruppen innerhalb 
einer einzelnen Cellulosekette oder zwischen zwei benachbarten Celluloseketten innerhalb 

10 einer einzelnen Cellulosefaser. Durch die Vernetzung erfolgt eine Verteifung der Fasern, 
die durch diese Behandlung eine groBere Formbestandigkeit verliehen bekommen. 
Zusatzlich zu ihrem hydrophilen Charakter weisen diese Fasem einheitliche 
Kombinationen aus Versteifung und Elastizitat auf. Diese physikalische Eigenschaft 
ermoglicht es, die kapillare Struktur auch bei gleichzeitigem Kontakt mit Fliissigkeit und 

15 Kompressionskraften beizubehalten und ein vorzeitiges Kollabieren zu verhindern. 

Chemisch vemetzte Cellulosefaseren sind bekannt und in WO 91/11162, US 3,224,926, 
US 3,440,135, US 3,932,209, US 4,035,147, US 4,822,453, US 4,888,093, US 
4,898,642 und US 5,137,537 beschrieben. Die chemische Vernetzung bewirkt eine 
20 Versteifung des Fasermaterials, was sich letztendlich in einer verbesserten 
Formbestandigkeit des gesamten Hygieneartikels widerspiegelt. Die einzelnen Schichten 
werden durch dem Fachmann bekannte Methoden, wie z. B. Verschmelzen durch 
Warmebehandlung, Zugabe von Schmelzklebern, Latexbindern usw. miteinander 
verbunden. 

25 

Beispiele fur Verfahren, mit denen man eine absorbierende Zusammensetzng erhalt, die 
beispielsweise aus in ein Fasermaterial-Gemisch aus synthetischen Fasem (a) und 
Cellulosefasern (b) eingebetteten hochquellfahigen Hydrogelen (c) besteht, wobei das 
Mischungsverhaltnis von (100 bis 0) synthetische Faser : (0 bis 100) Cellulosefaser 

30 variieren kann, schliefien (1) ein Verfahren, bei dem (a), (b) und (c) gleichzeitig gemischt 
werden, (2) ein Verfahren, bei dem ein Gemisch aus (a) und (b) in (c) eingemischt wird, 
(3) ein Verfahren, bei dem ein Gemisch aus (b) und (c) mit (a) gemischt wird, (4) ein 
Verfahren, bei dem ein Gemisch aus (a) und (c) in (b) eingemischt wird, (5) ein Verfahren, 
bei dem (b) und (c) gemischt werden und (a) kontinuierlich zudosiert wird, (6) ein 

35 Verfahren, bei dem (a) und (c) gemischt werden und (b) kontinuierlich zudosiert wird, und 
(7) ein Verfahren, bei dem (b) und (c) getrennt in (a) eingemischt weden, ein. Von diesen 
Beispielen sind die Verfahren (1) und (5) bevorzugt. Die Vorrichtung, die in diesem 
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Verfahren verwendet wird, ist nicht besonders eingeschrankt und es kann eine ubliche, 
dem Fachmann bekannte Vorrichtung verwendet werden. 

Die entsprechend erzeugte absorbierende Zusammensetzung kann optional einer 
5 Hitzebehandlung nnterworfen werden, so dafi eine Absorptionsschicht mit hervorragender 
Formbestandigkeit im feuchten Zustand resultiert. Das Verfahren zur Hitzebehandlung ist 
nicht besonders eingeschrankt. Beispiele schlieBen Hitzebehandlung durch Zufiihr heiBer 
Lufl oder Infrarotbestrahlung mit ein. Die Temperatur bei der Hitzebehandlung liegt im 
Bereich 60 °C bis 230 °C, bevorzugt zwischen 100 °C und 200 °C, besonders bevorzugt 
10 zwischen 100 °C und 1 80 °C. 

Die Dauer der Hitzebehandlung hangt ab von der Art der synthetischen Faser, deren 
Menge und der Hersteilungsgeschwindigkeit des Hygieneartikels. Generell betragt die 
Dauer der Hitzebehandlung zwischen 0.5 Sekunde bis 3 Minuten, bevorzugt 1 Sekunde bis 
15 1 Minute. 

Die absorbierende Zusammensetzung wird im allgemeinen beispielsweise mit einer fur 
Fltissigkeit durchlassigen Deckschicht und einer fur Flixssigkeit undurchlassigen 
Unterschicht versehen. Weiterhin werden Beinabschlusse und Klebebander angebracht und 
20 so der Hygieneartikel fertiggestellt. Die Materialien und Arten der durchlassigen 
Deckschicht und undurchlassigen Unterschicht, sowie der Beinabschlusse und 
Klebebander sind dem Fachmann bekannt und nicht besonders eingeschrankt. 

25 Beschreibung der Testmethoden 

Zentrifugenretentionskapazitat (CRC Centrifuge Retention Capacity) 

Bei dieser Methode wird die freie Quellbarkeit des Hydrogels im Teebeutel bestimmt. Zur 
30 Bestimmung der CRC werden 0.2000 ± 0.0050 g getrocknetes Hydrogel (Kornfraktion 106 
- 850 \xm) in einem 60 x 85 mm groBen Teebeutel eingewogen, der anschliefiend 
verschweiBt wird. Der Teebeutel wird fur 30 Minuten in einen UberschuB von 0.9 
Gew.%igen Kochsalzlosung gegeben (mindestens 0,83 1 Kochsalz-Losung / 1 g 
Polymerpulver). AnschlieBend wird der Teebeutel 3 Minuten lang bei 250 g zentrifugiert. 
35 Die Bestimmung der Fltissigkeitsmenge geschieht durch Auswagen des zentrifugierten 
Teebeutels. 
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Free Swell Rate (FSR) 

Zur Bestimmung der Free Swell Rate werden 1,00 g (W H ) Hydrogel gleichmaflig auf dem 
Boden einer Plastikschale mit einem runden Boden von ca. 6 cm ausgebreitet. Die 
5 Plastikschale hat eine Hohe von ca. 2,5 cm und besitzt eine quadratische Offhung von ca. 
7,5 cm x 7,5 cm. Mit Hilfe eines Trichters werden nun 20 g (Wu) einer synthetischen 
HarnersatzlSsung, herstellbar durch Auflosen von 2,0 g KC1, 2,0 g Na 2 S0 4 , 0,85 g 
NH4H2PO4, 0,15 g (NH4>2HP04, 0,19 g CaCl 2 und 0,23 g MgCl 2 in 1 Liter destilliertem 
Wasser, in das Zentrum der Plastikschale zugegeben. Sobald die Fliissigkeit Kontakt mit 
10 dem Hydrogel hat, wird die Zeitmessung begonnen und erst dann gestoppt, wenn das 
Hydrogel die gesamte Fliissigkeit vollstandig aufgenommen hat, d. h. bis keine fireie 
Fliissigkeit mehr zu erkennen ist. Diese Zeit wird als t A notiert. Die Free Swell Rate 
berechnet sich dann gemafl 

15 FSR = Wu/(W H xt A ). 

Saline Flow Conductivity (SFC) 

Die Testmethode zur Bestimmung der SFC ist beschrieben in WO 95/26209. 

20 

Vortex-Test 

In ein 100 ml-Becherglas werden 50 ml 0,9 Gew.-%ige NaCl-Losung vorgelegt und unter 
Riihren bei 600 Upm werden mittels eines Magnetriihrers 2,00 g Hydrogel schnell so 
25 zugegeben, dafi ein Klumpen vermieden wird. Es wird die Zeit in Sekunden gemessen, bis 
der durch das Riihren entstehende Wirbel (engl. = vortex) der Fliissigkeit geschlossen und 
eine glatte OberflSche entstanden ist. 

Acquisition Time / Rewet unter Druck 

30 

Die Untersuchung wird an sogenannten Labor-Pads durchgefuhrt. Zur Herstellung dieser 
Labor-Pads werden 1 1,2 g Cellulose-Fluff und 23,7 g Hydrogel in einer Luft-Kammer 
homogen verwirbelt und durch Anlegen eines leichten Unterdruckes auf eine Form der 
Grofie 12 x 26 cm abgelegt. Diese Zusammensetzung wird dann in Tissue-Papier 
35 eingeschlagen und bei einem Druck von 200 bar 2 mal 15 Sekunden lang verpreBt Ein auf 
diese Weise hergestellter Labor-Pad wird auf einer waagerechten Unterlage befestigt. Die 
Mitte des Pads wird bestimmt und markiert. Die Aufgabe von synthetischer 
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Harnersatzlosung erfolgt durch eine Kunststoffplatte mit einem Ring in der Mitte 
(Innendurchmesser des Ringes 6,0 cm, Hohe 4,0 cm). Die Platte wird belastet mit 
zusatzlichen Gewichten, so dafi die Gesamtbelastung des Pads 13,6 g/cm 2 betragt. Die 
Kunststoffplatte wird auf dem Pad so plaziert, daB der Mittelpunkt des Pads gieichzeitig 
5 die Mitte des Aufgaberinges darstellt. Es werden dreimal 100 ml 0,9 Gew.-%ige Kochsalz- 
Losung aufgegeben. Die Kochsalz-Losung wird in einem MeBzylinder abgemessen und 
durch den Ring in der Platte in einem SchuB auf den Pad aufgegeben. Gieichzeitig mit der 
Aufgabe wird die Zeit gemessen, die zum kompletten Eindringen der Losung in den Pad 
notwendig ist Die gemessene Zeit wird als Acquisition Time 1 notiert Danach wird der 

10 Pad mit einer Platte fur 20 Min belastet, wobei die Belastung weiterhin bei 13,6 g/cm 2 
gehalten wird. Nach dieser Zeit wird die Platte entfernt, auf den Mittelpunkt werden 10 g 
±0,5 g vom Filterpapier (Schleicher & Schuell, 1450 CV) gelegt und mit einem Gewicht 
(Flache 10x10 cm, Gewicht 3,5 kg) fiir 15 s belastet. Nach dieser Zeit wird das Gewicht 
entfernt, und das Filterpapier wird zuriickgewogen. Der Gewichtsunterschied wird als 

15 Rewet 1 notiert. Danach wird die Kunststoffplatte mit Aufgabering erneut auf den Pad 
gelegt und die zweite Aufgabe der Flussigkeit erfolgt. Die gemessene Zeit wird als 
Acquisition Time 2 notiert. Die Prozedur wird wiederholt wie beschrieben, aber fur die 
Rewet Untersuchung werden 45g±0,5g Filterpapier verwendet. Der Rewet 2 wird notiert. 
Bei der Bestimmung von Acquisition Time 3 wird auf die gleiche Weise verfahren. Bei der 

20 Bestimmung von Rewet 3 werden 50g ±0,5 g Filterpapier gebraucht 

Die nachfolgenden Beispiele sollen die Erfindung naher erlautern. 
Beispiele 

25 

Zur Untersuchung gelangten hochquellfahige Hydrogele, die in den folgenden Tabellen 
mit den Buchstaben A bis K bezeichnet wurden. 

Bei den Proben C, F, I und J handelt es sich urn Vergleichsmuster, die nicht den 
30 erfindungsgemaBen Auswahlkriterien entsprechen und somit nicht den erfindungsgemaBen 
absorbierenden Zusammensetzungen genugen konnen. 

Sehr deutlich ist zu erkennen, daB diese Produkte bei den Austestungen der Acquisition 
Time und des Rewet vor allem bei der dritten Aufgabe der Harnersatzlosung (Acquisition 
35 Time 3, Rewet 3) enorm von den Produkten abweichen, die nach den erfindungsgemaBen 
Auswahlkriterien entsprechen. 
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Patentanspriiche 

1. Wasserabsorbierende Zusammensetzung, enthaltend 30 bis 100 Gew.-%, bezogen 
auf die wasserabsorbierende Zusammensetzung, nicht wasserlosliche 
wasserquellfahige Hydrogele, dadurch gekennzeichnet, daB die Hydrogele folgende 
Merkmale aufweisen: 

- Zentrifugenretentionskapazitat (CRC) von mindestens 24 g/g, 

- Saline Flow Conductivity (SFC) von mindestens 80 x 10" 7 cm 3 s/g und 

- Free Swell Rate (FSR) von mindestens 0,15 g/g s und/oder Vortex Time von 
maximal 160 s. 

2. Wasserabsorbierende Zusammensetzung nach Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet, daB die wasserquellfahigen Hydrogele in Verbindung mit einem 
Tragermaterial fur die Hydrogele vorliegen. 

3. Wasserabsorbierende Zusammensetzung nach Anspruch 2, dadurch 
gekennzeichnet, daB die wasserquellfahigen Hydrogele als Partikel in einer 
Polymerfasermatrix oder einem offenporigen Polymerschaum eingebettet 
vorhegen, an einem flachigen Tragermaterial fixiert sind oder als Partikel in aus 
einem Tragermaterial gebildeten Kammem vorhegen. 

4. Wasserabsorbierende Zusammensetzung nach einem der Anspriiche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Hydrogele mit einem sterischen oder 
elektrostatischen Abstandhalter beschichtet sind. 

5. Verfahren zur Herstellung von wasserabsorbierenden Zusammensetzungen nach 
einem der Anspriiche 2 bis 4 durch 

- Herstellen der wasserquellfahigen Hydrogele, 

- gegebenenfalls Beschichten der Hydrogele mit einem sterischen oder elektrosta- 
tischen Abstandhalter, 

- Verbinden der Hydrogele mit dem Tragermaterial, vorzugsweise Einbringen der 
Hydrogele in eine Polymerfasermatrix oder einen offenporigen Polymerschaum 
oder in aus einem Tragermaterial gebildete Kammem oder Fixieren an einem 
flachigen Tragermaterial. 
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6. Verwendung von wasserabsorbierenden Zusammensetzungen nach einem der 
Anspriiche 1 bis 4 zur Herstellung von Hygieneartikeln oder anderen Artikeln, die 
zur Absorption wassriger Fliissigkeiten dienen. 

5 7. Hygieneartikel, enthaltend eine wasserabsorbierende Zusammensetzung nach 
einem der Anspriiche 1 bis 4 zwischen einem fliissigkeitsdurchlassigen Deckblatt 
und einem fliissigkeitsundurchlassigen Ruckblatt. 

8. Hygieneartikel nach Anspruch 7 in Form von Windeln, Damenbinden oder 
1 0 Inkontinenzprodukten. 

9. Verfahren zur Verbesserung des Leistungsprofils von wasserabsorbierenden 
Zusammensetzungen durch Erhohung der Permeabilitat, Kapazitat und 
Anquellgeschwindigkeit der wasserabsorbierenden Zusammensetzungen durch 

15 Einsatz von nicht wasserloslichen wasserquellfahigen Hydrogelen, die folgendes 

Eigenschaflsspektrum zeigen: 



- Zentrifugenretentionskapazitat (CRC) von mindestens 24 g/g, 

- Saline Flow Conductivity (SFC) von mindestens 80 x 10' 7 cm 3 s/g und 

20 - Free Swell Rate (FSR) von mindestens 0,1 5 g/g s und/oder Vortex Time von 

maximal 160 s, 

in den wasserabsorbierenden Zusammensetzungen. 

Verfahren zur Bestimmung von wasserabsorbierenden Zusammensetzungen mit 
hoher Permeabilitat, Kapazitat und Anquellgeschwindigkeit durch Messung der 
Zentrifugenretentionskapazitat (CRC), Saline Flow Conductivity (SFC), Free Swell 
Rate (FSR) und/oder Vortex Time flir in einer gegebenen wasserabsorbierenden 
Zusammensetzung enthaltene nicht wasserlosliche, wasserquellfahige Hydrogele 
und Bestimmung der wasserabsorbierenden Zusammensetzungen, deren Hydrogele 
folgendes Eigenschaftsspektrum zeigen: 

- CRC von mindestens 24 g/g, 

- SFC von mindestens 80 x 10' 7 cm 3 s/g und 

35 - FSR von mindestens 0, 15 g/g s und/oder Vortex Time von maximal 160 s. 
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11. Verwendung von wasserabsorbierenden Zusammensetzungen, die nicht 
wasserlfisliche, wasserquellfahige Hydrogele enthalten, welche folgende Merkmale 
aufweisen: 

5 - Zentrifdgenretentioriskap azitat (CRC) von mindestens 24 g/g, 

- Saline Flow Conductivity (SFC) von mindestens 80 x 10* 7 cm 3 s/g und 

- Free Swell Rate (FSR) von mindestens 0,1 5 g/g s und/oder Vortex Time von 
mal 160 s, 
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in Hygieneartikeln oder anderen Artikeln, die zur Absorption wassriger 
Fliissigkeiten dienen, zur ErhShung der Permeabilitat, Kapazitat und 
Anquellgeschwindigkeit. 
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